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i Sulfatierte Hydroxy-Misch ether. Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung 



Die Erfindung betrrfft sulfatierte Hydroxyalkylpolyethy- 
len- und Hydroxyalkylpolypropylenglykolether der allge- 
melnen Formel (II) 



erhohter Temperatur eowie die Verwendung der sulfatierten 
Verbindungen oder ihrer MIschungen als Netzmittel und 
Waschmittelrohstoffe bzw. Reinlgungsmittelrohstoffe. 
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^-CH-CH- (OCH-CH 2 ) n -OR 2 

OS0 3 M 
in der 

Ri fur einen linearen Alkylrest mit 1 bis 16 C-Atomen, 
R^fflr einen linearen oderverzweigten, gesattigten Alkylrest 
mit1bis22C-Atomen, 4 .... 1C 

RSfOr Wasserstoff oder einen linearen Alkylrest mit 1 bis lb 
C-Atomen, 

R4fGrWasserstoff oderelne Metnylgruppe. 
M fOr Wasserstoff, Ammonium. Alkylanimonlum, Alkanol- 
ammonium, worin die Alkyl- ™d Alkanolreste je 1 bis 4 C- 
Atome haben, oder ein einwertiges Metallatom und 
nf0reineZahlimBereichvon0bis12 
stehen. mit der MeBgabe, daB die Geaamtzahl der in w und 
RS enthaltenen C-Atome 6 bia 16 betragt, sowie MIschungen 
mehrerer derartlger Verbindungen, eln Verfahren zur Her- 
stellung der Verbindungen der allgemeinen Formel (II) aus 
den entsprechenden Hydroxyalkylpolyethylert- und Hy- 
droxyalkylpolypropylenglykolethern durch Umsetzung mit 
gasfdrmigem Schwefeltrioxid oder ChlorsuHonsfiure bei 
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PatentansprOche 

(n) 

R 1 — CH— CH— 




n fur eine Zahl im Bcreich von 0 bis 1 2 

- h 1 -* 21 ta dw R2 * gesattigte 

1 bis 12 C-Atomen, bevorzugt mit ^C-Atome^ steht ^ R , und R4 fflf Wasserstoff 

5. Verbindungen der allgememen Formel (II) nacn Ansprucncu 

kolethem der allgemeinen Formel (II) 



— OR 3 



R'— CH— CH— OCH— CH, 
OSOjM 

inder 

r. furWasserstoffoderemenlinea^ 

- je 1 bis 4 C-AtomeTiabea oder ein einwertiges Metallatom und 
a fur eine Zahl imBereich von Obis 12 

ste hen,sowievonMisc^^ 

(a) Epoxide der allgemeinen Formel (III) 
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R 1 — CH— CH — R 3 
Formel (IV) 
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H— OCH — CH, —OR 3 (IV) 



in der R 2 , R 4 und n die oben angegebenen Bedeutungen haben, bei erhdhter Temperatur in Gegenwart 
eines Katalysators zu Hydroxyalkylpolyethylen- und Hydroxyalkyipolypropylenglykolethern der allge- 
meinen Formel (I) 



R 1 — CH — CH — OCH — CHj — OR* (0 
I 

OH 



10 



15 



in der R 1 , R 2 , R 3 . R 4 und n die oben angegebenen Bedeutungen haben, oder deren Mischungen umsetzt 

(b) die so erhaltenen Verbindungen (I) oder deren Mischungen bei erhohter Temperatur mit einem 
Sulfatierungsreagenz zur Umsetzung bringt 20 

(c) das rohe Sulfierprodukt in eine waBrige basische Losung eintragt und das Gemisch bei erhdhter 
Temperatur halt, 

(d) das Gemisch auf einen pH-Wert im neutralen bzw. schwach alkalischen Bereich bringt und 

(e) die so erhaltenen Produkte (II) oder deren Mischungen gewQnschtenfalls in an sich bekannter 
Weise aus dem Reaktionsgemisch isoliert 25 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet daB man Epoxide der allgemeinen Formel (HI), in 
der R 1 fQr einen linearen Alkylrest mit 8 bis 12 C-Atomen und R 3 fttr Wasserstoff steht in die Reaktion 
einsetzt 

11. Verfahren nach AnsprQchen 9 und 10, dadurch gekennzeichnet, daO man Epoxide der allgemeinen 30 
Formel (III) in die Reaktion einsetzt, in der R 3 fur H steht 

12. Verfahren nach AnsprQchen 9 bis 1 1, dadurch gekennzeichnet, daB man Alkoholalkoxylate der allgemei- 
nen Formel (IV) in die Reaktion einsetzt, in der R 2 fOr lineare, gesSttigte Alkylreste mit 1 bis 22 C-Atomen 
steht 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB man Verbindungen der allgemeinen Formel 35 
(IV) in die Reaktion einsetzt in der R 2 fur lineare gesSttigte Alkylreste mit 1 bis 12 C-Atomen, bevorzugt mit 

1 bis 4 C-Atomen, steht 

14. Verfahren nach AnsprQchen 12 und 13, dadurch gekennzeichnet daB man Verbindungen der allgemei- 
nen Formel (IV) in die Reaktion einsetzt, in der R 4 fur H steht 

1 5. Verfahren nach AnsprQchen 1 2 bis 14, dadurch gekennzeichnet daB man Verbindungen der allgemeinen 40 
Formel (IV) in die Reaktion einsetzt in der n fttr eine Zahl im Bereich von 1 bis 5 steht 

16. Verfahren nach AnsprQchen 9 bis 15t dadurch gekennzeichnet daB man fttr die Umsetzung der Verbin- 
dungen der allgemeinen Formel (III) mit den Verbindungen der allgememen Formel (IV) ein Molverhaltnis . 
(Ill) : (IV) im Bereich von ca. 1 : 1 wahlt 

1 7. Verfahren nach AnsprQchen 9 bis 16, dadurch gekennzeichnet daB man die Reaktion bei Temperaturen 45 
im Bereich von lOObis 180°C, bevorzugt im Bereich von 120bis 160°Cdurchfuhrt 

18. Verfahren nach AnsprQchen 9 bis 17, dadurch gekennzeichnet daB man einen Katalysator in einer 
Menge von 0,01 bis 2,0 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des Reaktionsgemisches, verwendet 

19. Verfahren nach Anspruch 18, dadurch gekennzeichnet dafl man als Katalysator Alkalimetallalkohoiate, 
Schwef elsaure oder Bortrifluoridetherat verwendet so 

20. Verfahren nach AnsprQchen 18 und 19, dadurch gekennzeichnet daB man als Katalysator Natriumme- 
thanolat verwendet 

21. Verfahren nach AnsprQchen 9 bis 20, dadurch gekennzeichnet daB man als Sulfatierungsreagenz 
gasfdrmiges Schwef eltrioxid oder Chlorsulfons&ure verwendet 

22. Verfahren nach Anspruch 21, dadurch gekennzeichnet daB man das gasformlge Schwefeltrioxid als 55 
Sulfatierungsreagenz mit unter Reaktionsbedingungen inerten Gasen verdGnnt 

23. Verfahren nach AnsprQchen 21 und 22, dadurch gekennzeichnet daB man das gasfdrmige Schwefeltrio- 
xid als Sulfatierungsreagenz mit Luft oder Stickstoff verdunnt 

24. Verfahren nach AnsprQchen 21 bis 23, dadurch gekennzeichnet daB man das gasformige Schwefeltrioxid 

als Sulfatierungsreagenz mit Luft oder Stickstoff auf einen Anteil von 1 bis 1 0 VoL-% SO3 verdunnt 60 

25. Verfahren nach AnsprQchen 9 bis 24, dadurch gekennzeichnet daB man die Sulfatierungsreaktion bei 
Temperaturen im Bereich von 10 bis 40° C durchfGhrt 

26. Verfahren nach AnsprQchen 9 bis 25, dadurch gekennzeichnet daB man das rohe Sulfierprodukt in eine 
waBrige, Alkalimetallhydroxid oder eine Losung mit Ammoniak, einem oder mehreren Ci- und/oder C2-AI- 
kylaminen und/oder einem oder mehreren Ci- und/oder C2-Alkanoleminen als basischen Komponenten, 65 
bevorzugt Natriumhydroxid, enthaltende Losung eintrSgt 

27. Verfahren nach Anspruch 26, dadurch gekennzeichnet daB man das rohe Sulfierprodukt in eine waBrige, 
Natriumhydroxid enthaltende Losung eintragt die 1,0 bis 1,3 Mol Natriumhydroxid pro Mol angelagertes 
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rXtoff e bzw. Reinigungsmittelrohstoff e. 

Beschreibung 
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R'_CH— CH— OCH— CH, 

20 | v_ — - 

OH M 

, . j rfcpriQ«A5 349 Verbindungender allgcmeraen 
sind .us dem Stand der Technik bekannt So werdcn m der DE-OS 33 45 349 Verb 
25 Formei(IXinder 

30 R 4 Wasscrstoffund 
n e ineZahlvon7bisl2 

herWra B end ok Netzmittel und Wiu^ttelrohstoffe imt gera*er * zu entsprec hen vermOgen. 

allgemcincn Fonnel (II) 



33 
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R»— CH— CH— loCH— CH, 
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50 



OSO,M 

in der 



R> fOrWassemoffodereinenlinea^ 

bis 4 C- Atome haben, Oder ein einweruges Metallatom und 
gn a {oremeZahlimBereichvonObislz 

steben^er Mugabe, daB^^ 
tf undHydroxya&porypropylenglykolethern der aUgemeu>enFormel(II) 
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R 3 
I 

R' — CH — CH — 

oso 3 m 



R< 

I 

OCH— CH, 



—OR 2 



(II) 



indcr 

R 1 
R 2 
R 3 
R 4 
M 



O 

R>— CH— CH— R J 



(TO) 



in der R 1 und R 3 die oben angegebenen Bedeutungen haben, mit Alkoholalkoxylaten der allgemeinen Formel 
(IV) 



10 



fttr Wasserstoff oder einen linearen Alkylrest mit 1 bis 16 C-Atomen, 
fQr einen linearen oder verzweigten, gesfittigten Alkylrest mit 1 bis 22 C- Atomen, 
fQr Wasserstoff oder einen linearen Alkylrest mit 1 bis 16 C-Atomen, 

fQr WasseriLoff oder eine Methylgruppe, . « .„ , *« i * * 1 

fttr Wasserstoff, Ammonium, Alkylammonium, Alkanolammonium, worm die Alkyl- und Alkanolreste je 1 
bis 4 C- Atorae haben, oder ein einwertiges Metallatom und « 
n fttr erne Zahl im Bereich von 0 bis 12 

stehen. mit der MaBgabe, daB die Gesamtzahl der in R 1 und R 3 enthaltenen C-Atome 6 bis 16 betragt sowie von 
Mischungen mehrerer derartiger Verbindungen. das dadurch gekennzeichnet ist, daB man Epoxide der allgemei- 
nen Formel (III) 20 



25 



H— 



R< 

OCH— CH, 



— OR J 



(IV) 



in der R 2 R 4 und n die oben angegebenen Bedeutungen haben, bei erhShter Temperatur in Gegenwart eines 
Katalysators zu Hydroxyalkylpolyethylen- und Hydroxyalkylpolypropylenglykolethern der allgemeinen Formel 

(0 



30 



35 



(0 



r j r r 4 

R 1 — CH — CH — OCH— CH, — OR J 

L 1 

in der R' R* R 3 R 4 und n die oben angegebenen Bedeutungen haben, oder deren Mischungen umsetzt, die so 
erhaltenra Verbindungen (I) oder deren Mischungen bei erhdhter Temperatur rait einem Sulfatierungsreagenz 
zur Umsetzung bringUas rohe Sulfierprodukt in eine waBrige basische Usung emtragt und I das Genusch be. 
erh5hter Temperatur halt, das Gemisch auf einen pH-Wert im neutralen bzw. schwach alkauschen Beretch 
bringt und die so erhaltenen Produkte (II) oder deren Mischungen gewunschtenfalls in an sich bekannter Weise 

ausdemReaktionsgemischisoliert . rI . , 

Die Erfindung betrifft auBerdem die Verwendung der sulfatierten Hydroxyalkylpolyethyleii- und Hydroxyal- 
kylpolypropylenglykolether der allgemeinen Formel (II) oder ihrer Mischungen als Netzmittel und als Wasch- 

m ifc eSu^gsgemaBen sulfatierten Hydroxyalkylpolyethylen- und Hydroxyalkylpolypropylenglykolether 
entsprechen der allgemeinen Formel (II) 



R 1 
I 

R'— CH— CH— 

I 

OSOjM 



R* 

OCH— CHi 



—OR 1 



(II) 



40 



45 



In der allgemeinen Formel (II) steht R> fur einen linearen Alkylrest m.t 1 bis 16 C-Atomen. Es kommen also fur 
die erfindungsgemaBen Verbindungen als Substituent R' die Reste Methyl, EthyU-Propyl n-Butyl n-PentyL 
n-Hexyl, n-Heptyl, n-Octyl n-Nonyl n-Decyl. n-Undecyl, n-Dodecyl, n-Tridecyl, n-Tetradecyl, n-Pentadecyl und 
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ii-HexadecylinFrage. oii„«mpinen Formel AH ist Wasserstoff oder ein linearer 

^vorzugtenHydroxyl^ 

mderolamgenaantena^e^ die Reste Methyl. Ethyl. 

gesSttigten Alkylrest mit 1 bis 22 C-Atome^Es »~ "™" ^ D , n . Unde cyl, n-Dodecyl n-Tridecyl. 

Bine besondew bevorxugte Ausftlhningrform umfaBt "jgj Sttigte Alkylate mit 1 bis 12 
kylpolypropytenglykoletber der allgemeinen Formel (H) ,m derRfOr lineare. gesaragte /usjru 

8&men,be^ 

In der oben genannten dlgemeinen Formel P). * e H^T.n^W^swstoff' fur R 4 bevorzugt ist 

R 4 fQr Wasserstoff oder eine M^y*f^J?P?! * ^' ^*p*7^i^^^^^2 wobeider^erei^von 1 bis Sfflr n 
InderaugememenFormelMhatadie^ 

ffi^egenUschteEtherfdlenebenf^ 

Die Bedeutung von M m der oben genannttnaUgememen Formel (11^ der genannten 

monmm, Alkanolammonium oder 

^elSdt^^^ ^ besonders bevorzugt solcne 

Verbindungen(H) S md,ind e nen ^^^^^„ mieKa eingesetzten Netzmitteln und Wasch- 
Ein Vorteil der erfindungsgemaflen y «^^J^^f^S^S^ und ein vergleichbares, 
mittelrohstoffen aus dem Stand der Techn* ist, daB M V £ ™3S^« aufweisen. 
wennnichteinbesseresNeUver^ 
Die erfadungsgemaBenVerbindungenderallgemem . GF-Test (GF - 

dererfmdungsgemaBenVerbin^ 

. VondervorUegendenErf^ wc £ ea Mischunge n 

(II) erfaBt. die gemafl dem nachfolgend bjachnebenM ' n H "f n f ^7 0 3 e „ im Rahmen des industrieUen 
mehrerer Verbindungen (II) entstehen ™be««d«gM^ Weiterbehandlung 
Verfahrens in Form von Misch^gen mehrerer glei^ 

50 

/°\ on) 

R 1 — CH — CH — R 5 

55 in der R< und R 3 die oben angegebenen Bedeutungen habeu. mit Alkoholalkoxylaten der allgemeinen Formel 
(IV) 
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— OR 5 (I) 



in der R 1 , R 2 , R 3 , R 4 und n die oben angegebenen Bedeutungen haben, oder deren Mischungen umsetzt, die 
Verbindungen (0 oder deren Mischungen gegebenenf alls in an sich bekannter Weise aus dem Reaktionsgemisch 
isoliert, die so erhaltenen Verbindungen (I) oder deren Mischungen bei erhohter Temperatur mit einem Sulfatie- io 
rungsreagenz zur Umsetzung bringt, das rohe Sulfierprodukt in eine waflrige basische Losung eintragt und das 
Gemisch bei erh6hter Temperatur halt, das Gemisch auf einen pH-Wert im neutralen bzw. schwach alkalischen 
Bereich bringt un Z die so erhaltenen Produkte (II) oder deren Mischungen gewflnschtenfaUs in an sich bekannter 
Weise aus dem Reaktionsgemisch isoliert 

Ausgangsstoffe des Verfahrens zur Herstellung der Verbindungen der aUgemeinen Formel (II) sind also 15 
einerseits Epoxide der aUgemeinen Formel (III). Derartige Epoxide entstehen aus auf petrochemischem Wege in 
groBen Mengen erh&ltlichen Olefinen, in der Mehrzahl der Falle Monoolemien, durch an sich bekannte Epoxida- 
tionsreaktionen, beispielsweise durch Umsetzungen der genannten OleHne mit Percarbonsauren oder fthnlichen, 
Epoxide bildenden Reagenzien. Epoxide (III) im Sinne der vorliegenden Erfindung konnen 1 ^-Epoxide sein. In 
derartigen endstandigen Epoxiden, die erfindungsgemaB bevorzugt sind, stent R 3 fflr Wasserstoff, und R 1 in der 20 
aligemeinen Formel (III) stent fflr einen linearen Alkylrest mit 6 bis 16, bevorzugt mit 8 bis 12 C-Atomen. Es ist 
jedoch in dem erfindungsgemaBen Verfahren auch mdgUch, Epoxide mit nicht endstandigen Oxiranringen in die 
Reaktion einzusetzen. 

Reaktionspartner der oben beschriebenen Epoxide der aligemeinen Formel (in) sind Alkoholalkoxylate der 
aligemeinen Formel (IV). Derartige Verbindungen (IV) entstehen auf an sich bekanntem Wege aus Alkoholen 25 
und Olefinepoxiden. Im vorliegenden Fall werden unter Alkoholalkoxylaten der aligemeinen Formel (IV) die 
Verbindungen verstanden.die aus den entsprechenden Alkoholen und Elhylenoxid bzw. Propylenoxid entstehea 
Bevorzugte Reaktionspartner in dem vorliegenden Verfahren sind Alkoholalkoxylate der aligemeinen Formel 
(IV), in der R 2 fQr lineare, gesfittigte Alkylreste mit 1 bis 22 C-Atomen stent Die fflr diese Bedeutung von R 2 
m&glichen Alkylreste sind oben im Zusammenhang mit den Verbindungen der aligemeinen Formel (II) aufge* 30 
fuhrt Mit Vorteil sind die Verbindungen verwendbar, in denen R 2 in der aligemeinen Formel (IV) einen 
gestttigten linearen Alkylrest mit 1 bis 12 C-Atomen, bevorzugt mit 1 bis 4 C-Atomen bedeutet Das heiBt im 
Rahmen der vorliegenden Erfindung, dafl zur Herstellung der Edukte fur die Herstellung der erfindungsgemaB 
einzusetzenden Alkoholalkoxylate der aUgemeinen Formel (IV) am meisten bevorzugt Alkohole mit 1 bis 4 
C-Atomen mit Alkylenoxiden wie Ethylenoxid oder Propylenoxid umgesetzt werden. Darunter fallen also in 33 
diesem Fall Alkohole aus der Gruppe Methanol, Ethanol, n-Propanol und n-ButanoL Alkohole aus dieser 
Gruppe werden — in diesem bevorzugten Fall — mit Alkylenoxiden, msbesondere mit Ethylenoxid oder 
Propylenoxid, umgesetzt, wobei dann die besonders bevorzugten Alkoholalkoxylate der aligemeinen Formel 
(IV) entstehen. Bevorzugt sind in diesem Teil die Umsetzungsprodukte mit Ethylenoxid, so daB in den erfin- 
dungsgemaB einsetzbaren Alkoholalkoxylaten (IV) R 4 bevorzugt die Bedeutung *H" hat Das Umsetzungsver- 40 
haltnis, das auch letztlich die Zahl der Alkoxygruppen im Molekul der Verbindungen der aligemeinen Formel 
(IV) bestimmt Hegt im Bereich 1 : 1 bis 1 : 12, so dafi — sofern n in der oben genannten aligemeinen Formel (IV) 
nicht gleich Null ist — n einen Wert im Bereich von 1 bis 12 annimmt Ein bevorzugter Bereich fOr n ist der von 1 
bis 5. 

Zum Einsatz in dem erfindungsgemaBen Verfahren sind auch solche Alkoholalkoxylate geeignet, in denen die 4s 
wiederkehrende Einheit aus Ethoxy- und Propoxyresten in beliebigem Verhaltnis und in beliebiger Reihenfolge 
in der Kette besteht solange die Zahl n fur die wiederkehrenden Einheiten im oben genannten Bereich Hegt 

Entsprechend dem erfmdungsgemaBen Verfahren zur Herstellung der Verbindungen der aligemeinen Formel 
(II) wird bei der Umsetzung von (III) mit (IV) ein Molverhfiltnis im Bereich von ca. 1 : i eingestellt 

Die genannte Umsetzung wird bei erhShter Temperatur durchgefOhrt Dies bedeutet erfindungsgem&B, daB 50 
das Reaktionsgemisch — unter Umstanden unter Schutzgas - auf Reaktionstemperaturen im Bereich von 100 
bis 180°C erhitzt wird, bei denen dann die Umsetzung in hinreichender Geschwindigkeit mit befriedigender 
Ausbeute stattfmdet Dabei wird ein Temperaturbereich von 120 bis 160°C bevorzugt 

Das Verfahren zur Herstellung der Hydroxyalkylpolyethylen- und Hydroxyalkylpolypropylenglykole der 
aUgemeinen Formel (I) wird in Gegenwart eines Katalysators durchgefUhrt Ausreichend zur DurchfQhrung der 55 
Reaktion ist eine Katalysatormenge im Bereich von 0,01 bis 2,0 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des 
Reakdonsgemisches. Es konnen erfmdungsgemaB sowohl saure als auch basische Katalysatoren verwendet 
werden. Bevorzugte Katalysatorsysteme sind Alkalimetallalkoholate, Mineralsauren wie H2SO4 oder Lewis- 
Sauren wie BF 3 -Etherat Bevorzugter Katalysator in dem erfindungsgemaBen Verfahren ist Natriummcthanolat 

Der erste Schritt des Verfahrens gemaB der Erfindung wird durch das nachfolgende Reaktionsschema ver- 60 
deudicht 
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(CO) 
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Kat. 



OH R 3 

I I 
R 1 — CH — CH — 

(I) 



OCH — CH, 



—OR 1 



«»^aochMiictag»*<W v '^ Ridilmgw ololgoi torn, wf 

die Offmmg to Mourns, in ^^.'*« e SS t !iS! Jf l^mTSrai ie«loch •«* ^ « hon "i" 
Edukte untcr Umstanden Substanzgemische eingesetzt ^ e ^ n ^. f X' Produkt . vielmehr entstehen Pro- 

gende Reaktionsscheraa verdeutlicht: 
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CH 2 



— OR 1 



a) 



OH 



(A) 



Sulfatierungsrcagcnz 
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r 3 r r 4 
I I 

Ri—CH— CH— |OCH— 



CH a 



—OR 2 



OSOjH 
(n; mit M - H) 



20 



MOH 



R 3 
I 

R l _CH— CH— 
OS0 3 M 



r R 4 
OCH— CHi 



—OR 2 
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to Abkflrzungenverwendet: 



US — unsulfonierterAnteil; 
15 SG - Sulfiergrad; 

TR - TrockenrQckstanA 



Beispiel 1 

» Ab Ausgangsmaterialdieate ein Umsetzungsprodukt, aus 1 Mol U-Epoxyoctanund 1 Mol Anlagerungspro- 
dukt von 10 Mol Ethylemoxid an n-ButanoL AuseanEsmaterials gefOllt und auf 35'C erwarmt 

Staid Ota «to Taiiohmhr efogdeifct Du Itaktw™-* ^"^a'SSS JJd. 

halein) mit 1 mleiner 13 ge w.-Wgen waflrigen Natnumhypochlontttsung zerutftrt 
Folgende Analysendaten wurden ermittelt: 



SG 85,6 Gew>-% 
TR 3MGew.-% 
AS 31,1 Gew.-% 
WAS 26,6G€W.-% 
US 3^Gew.-% 
35 Nad 0,07Gcw.-% 
Na 2 S0 4 2^Gew.-<yb 

Beispiel 2 



45 



50 



Als Ausgangsmaterial wurde einUmset^ungsprodukt aus 1 Mol U-Epoxytetradecan und 1 Mol Anlagerungs- 
J ~SSSich und verlangerter Vropfspitze CTauchro* ^ 

n c« Mo n Chlorsulfonsfture durch einen schwachen Argonstrom eingetragen, wobei die Temperatur ^ 
S£t^ wurde mit 44,1 g einer 50 gew.-%igen wfcBrigen Lttung von ***** 



SG 9M Gew.-Vo 
TR 483 Gew.-% 
AS 47,6 Gew.-<Vb 
WAS 46£Gew.-% 
NajSCU 13 Gew.-% 



Beispiel 3 



55 Entsprechend der in den Beispielen 1 und 2 beschriebenen Vorgehensweise wurden weitere Verbindungen der 
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Tabelle 1 

Hergestellte Verbindungen der allgemeinen Formel (II) 
(R 2 - G,H 9 ,R 3 - R 4 - H, M - Na)(SuffierungmitS0 3 ) 



Bsp.3 


R» 


n 


SG 

(Gew.-%) 


TR 


AS 


US 


WAS 


a 


^"17 


5 


95,2 


533 


51,2 


1 9 


47 1 
ft ,1 


h 

u 




5 


81 3 


55,5 


517 


8,4 


44,6 


c 


CljH25 


5 


84,1 


57,0 


553 


76 
* 1° 


483 


ft 


ChHj9 


5 


85,2 


27D 


259 


35 


22 1 


C 




10 


83.5 


39,7 




5.3 


314 


f 




10 


783 


383 


37,9 


7 1 


30,4 


£ 


C12H25 


10 


80,8 


447 


43,4 


7.5 




h 


CuHm 


10 


793 


49,1 


473 


83 


39,4 


i 


C16H33 


10 


76,1 


453 


44,4 


93 


353 


j 




1 


96^ 


483 


45,7 


03 


40,0 


k 


CbH I7 


1 


973 


31,0 


48,4 


03 


443 


1 


CI0H21 


1 


883 


413 


393 


3,4 


353 


m 


C12H2S 


1 


83,7 


33,0 


31,4 


4.1 


273 


n 


CeH(3 


2 


98J 


58,7 


543 


03 


513 


0 


CeH,7 


2 


973 


523 


493 


03 


47,1 


P 


C10H21 


2 


953 


55,1 


513 


13 


48,2 


q 


C12H25 


2 


86^ 


513 


48,2 


5,2 


443 


r 


CuHm 


2 


853 


363 


343 


4,4 


32,2 


s 


CeH, 3 


5 


96,0 


. 513 


483 


13 


453 


t 


C16H33 


5 


89,1 


48,4 


46,7 


43 


42,0 



Beispiel 4 

Entsprechend der in den Beispielen 1 und 2 beschriebenen Vorgehensweise wurden weitere Verbindungen der 
allgemeinen Formel (II) hergestellt, in der R 1 , R 3 und n die in der nachfolgenden Tabelle 2 aufgefuhrten 
Bedeutungen habea Die erhaltenen Verbindungen sind ebenfalls in der nachfolgenden Tabelle 2 charakterisierL 

Tabelle 2 

Weitere Verbindungen der allgemeinen Formel (II) 
(R3 - R< _ HD;M - Na)(SulfierungmitS0 3 ) 



Bsp.4 


R* 


R* 


D 


SG 

(Gew.-<H>) 


TR 


AS 


US 


WAS 


a 


Q0H21 


CH 3 


1 


953 


46,2 


42,4 


1,1 


37,2 


b 


C12H25 


CH 3 


1 


873 


363 


313 


3,0 


27,8 


c 


C10H21 


CH3 


2 


97,1 


433 


42£ 


03 


363 


d 


C12H25 


CH 3 


2 


933 


36,7 


343 


1,6 


29,1 


e 


CioH2i 


i— C9H19 


100 


753 


52£ 


5U 


113 


40,1 


f 


C12H23 


i-Q»H 19 


100 


763 


433 


43,0 


8,0 


333 


g 


C10H21 




7 


873 


503 


483 


53 


45,7 


h 


Q2H25 




7 


87,7 


36,2 


35,1 


33 


323 


i 


C12H25 




2 


81,6 


323 


313 


5,4 


29,1 



Erl&uterungen: 

1) Verbindungeo 4e und 4f : R 4 - CH3; entsprechend a fttr 10 Mol PO; 

2) eingesetzter Alkohol: Dobanol® 23 der Firma ShelL 



Beispiel 5 

Das Netzvermdgen der entsprechend den Beispielen 1 bis 4 erhaltenen Verbindungen wurde entsprechend 
der Vorschrift nach DIN 53 901 bestimmt Die Ergebnisse sind der nachfolgenden TabeUe 3 zu entnehmen. 
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Tabelte 3 
NetzvermSgen nach DIN 53 901 



5 


Verbinduns &US 


Netzzeit(sec) 




Beispiel Nr. 




1 


>300 




2 


96 


IA 
IV 


3a 


53 


3b 


17 




3c 


24 




3d 


55 




3e 


100 


15 


3f 


61 


3fi 


87 




3h 


130 




3i 


198 




3j 


51 


20 


3k 


38 


31 


16 




3m 


41 




3n 


66 




3o 


50 


25 


3p 


12 




oq 


23 




3r 


56 




3s 


191 




3t 


132 


30 


4a 


134 


4b 


49 




4c 


166 




4d 


127 




4c 


78 


35 


4f 


115 




*g 


174 




4h 


>300 




4i 


>300 




45 



50 



Beispiel 6 

EswurdefardieHersteUungderTensidlbsungenWassermitO 0 dHundmitl6 dHverwenaet. 
Die Ergebnisse sind der nachf olgenden Tabelle 4 zu entnehmen. 
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Tabelle 4 



Verb, aus Schaummcnge (ml) 

Bsp. Nr. nach 1' nach 3' nach 5' 

0°dH 16°dH 0°dH 16MH 0°dH 16°dH 0°dH 16°dH 



i 


230 


230 


180 


180 


170 


170 


150 


160 


2 


210 


200 


70 


120 


10 


50 


8 


20 


3a 


300 


300 


250 


250 


250 


220 


180 


180 


3b 


250 


250 


180 


200 


140 


170 


75 


150 


3c 


250 


200 


150 


140 


105 


110 


40 


60 


3d 


100 


120 


60 


70 


30 


30 


20 


20 


3c 


200 


180 


145 


125 


130 


120 


120 


120 


3f 


200 


200 


150 


150 


130 


140 


70 


110 


3g 


200 


200 


100 


110 


10 


80 


10 


40 


3h 


no 


120 


10 


50 


6 


25 


2 


10 


3i 


90 


100 


25 


45 


20 


40 


20 


30 


3j 


300 


300 


180 


200 


140 


170 


70 


160 


3k 


300 


300 


250 


250 


180 


200 


150 


180 


31 


300 


300 


210 


210 


200 


190 


180 


170 


3m 


180 


160 


140 


120 


120 


90 


90 


70 


3n 


300 


300 


250 


250 


230 


230 


150 


170 


3o 


300 


300 


180 


250 


150 


200 


50 


180 


3p 


300 


300 


210 


200 


210 


150 


210 


100 


3q 


180 


180 


130 


130 


70 


100 


40 


70 


3r 


120 


120 


70 


70 


50 


50 


50 


50 


3s 


300 


250 


250 


200 


200 


180 


170 


150 


3t 


80 


100 


30 


40 


30 


30 


30 


30 


4a 


300 


300 


250 


250 


200 


200 


190 


190 


4b 


300 


300 


200 


190 


160 


160 


110 


100 


4c 


220 


200 


170 


150 


150 


130 


70 


90 


4d 


140 


140 


80 


70 


45 


25 


25 


20 


4e 


180 


150 


120 


90 


100 


70 


50 


50 


4f 


140 


140 


90 


80 


35 


40 


30 


30 


4g 


140 


160 


90 


110 


70 


110 


50 


80 


4h 


140 


140 


40 


70 


30 


70 


30 


50 


4i 


120 


120 


60 


60 


30 


50 


30 


40 



Beispiel 7 

Ftinf der gem&B den Beispielen 1 bis 4 hergcstellten Verbindungen wurden hinsichtlich ihrer biologischen 
Abbaubarkeit im sogenannten GF-Test (GF - geschlossene Flasche) untersucht Dieser Test ist beschrieben in 
W. K Fischer, "Zeitschrift Tenside/Detergents* 8, 182 (197 1). 

Die Ergebnisse sind der nachfolgenden Tabelle 5 zu entnehmea 
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Tabelle 5 

Testergebnisse des GF-Tests auf biologische Abbaubarkeit 
5 Verb.ausBsp. BSBjo/COD(%) 

3s 55 

3t >60 

4f >«> 

Yo 4h >60 

4i >«> 

KrSend det Bewertung des literaturbescbriebenen GF-Tests sind also von den ftaf 

15 dungen ): : . : 

Z ^"re^ 

20 



25 



. 30 



35 



40 



45 



30 



60 
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